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Método de diagndstico y evaluacion de puntas del microscopio defi

mediante trazas nucleares.

- vﬁstﬁuto

' Campo de la invencién. ' ‘ Maxicano

. I

 La presente invencion se refiere al desarrollo de métodos de diagnéstiét “ﬁérg %ﬁfi@gﬁlﬂ

y
- funcionalidad de equipos de exploracion microscopica, especmcamente a mt—:-’codgsr c?e

diagnéstico de puntas del microscopio de fuerza atémica medlante la utilizacion de trazas

" nucleares.

- Antecedentes de la invencion.

" El microscopio de fuerza atémica (MFA), es un dispositivo moderno ampliamente usado en

~ diferentes dreas de la investigacién y-de la industria [1]. Para la exploracién microscépica,

- este dispositivo utiliza una punta de nitruro de silicio, que determina la resolucién en las

15

imagenes topograficas obtenidas de las muestras bajo estudio. La punta tiene un radio de
curvatura del orden de 5 nm, que entra en contacto con la superficie cuya topografia se

desea determinar, e involucra un rmovimiento de barrido en una area determinada. El

. contacto entre la pﬁlnta y la muestra. puede hacer que ia punta se desgaste y/o se

modifique por fa friccién con la superficie, o bien glie“alguii'fragmento de la muestra o del
medio ambiente quede adherido. Ambas posibilidades representan factores de error en la

20! visualizacién de la topografia de la muestra, y ocasionan alta incertidumbre en el estado

conveniente. de las puntas del microscopio; este efecto se presenta de manera frecuente

debido al uso reiterado de! microscopio.-

Con la finalidad de verificar el estado de las puntas del MFA, actualmente existen algunos

métodos y dispositivos gue permiten su caracterizacion.

Uno de los métodos mas usados y conocidos es la exploracién de las puntas mediante el
m:croscoplo electrénico de barrido (SEM, por sus S|glas en mgles) el cual se considera.
como el método ideal para diagnosticar las puntas; sin embargo la utilizacidn tan extensa

" de este microscopio para otros fines de exploracién microscépica limita demasiado su

utilizacion en el diagnéstico, aunadc al hecho de los altos costos que representa la-
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- Por otra parte, se han utilizado dispositivos que con5|sten en placas cortadas de

, . 2
adquisicion y mantenimiento de este aparato si se utilizara Gnicamente

de las puntas del MFA.

i

Iﬁb xicano
silicio, cuya superficie ha sido tratada para formar un relieve de hojuelas de:¢ cgrﬁ@@psgg@d

fractales, e incluye el programa de verificacién de la punta [2] Otra opcién cHRdutdAl

muestras de topografia fibrosa, con su respectlva‘ magen que ha de compararse con la

, gque el usuario obtiene, y de esta manera se determina si la punta esta obtusa [3]. Sin

embargo, estos métodos son muy limitados deblldo a que la evaluacion se restringe
Unicamente para las puntas del MFA en modo de contacto intermitente [4]. El modo de
contacto continuo durante el barrido, que es el mas frecuentemente utilizado entre los
usuarios de los MFA por ser el de mayoér facilidad y rapidez en la adquisicion de imagenes,
no permite el uso de los métodos. que comercialmente se ofrecen, ya que en la verificécién
se suele provocar la caida de las puntas por atrépamiento, debido al arrastre a través de la

supefrficie.

Por lo anterior, es necesario continuar -con eI desarrollo de metodos efectivos y

simplificados de verificacion del estado de las puntas;del" NIFA

Breve desci‘ipcién dé los dibujos.
Figura 1. Se observan las dimensiones y l1a-forma del substrato plastico de alil diglicol
' policarbonato. Lo
Figura 2. Se muestra una imagen: obtenlda por SEM de una punia nueva del MFA
Figura 3. Se observa el perfil topogréfico- de una traza nuclear de particula alfa
procedente de *'Am, obtenido por-el método de la invencién mediante MFA

- con fa punta mostrada en la Fig. 2.

Figura 4. Se muestra una microfotografia por SEM de una punta def MFA deteriorada.

Figura 5. Se observa el perfil topografico de: _'L‘ln_gg_:;t[aza‘*' nuclear de paiticula alfa
_ procedente de **'Am, obtenido por el fﬁé’tbé[d*dé"la invencién mediante MFA

con la punta mostrada en la Fig. 4.
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" Descripcion detallada de la invencién.
' Para la evaluacion de puntas del MFA; la presente invencién proporciona un dispositivo de

- Figura 6. Se muestra el modelado del pen‘]I topograflco de las trazas |

- Figura7. Se observa la definicién matematlca de Ios parametros conocndos (E»(;?

3

punta del MFA. Se distingue la punta del MFA (1), la superﬁm

ev obse e
el MFA (2), la superficie real (3) y la traza nuclear (4). l =1:-'

instituio
e Xicdno
de la profundidad aparente (Yoa) obtenida usando una punta mcognﬁé’@lwm
industrial

de la punta incdgnita (R) se obtiene usando estos pardmetros.

Objetivos de la invencion.

- Es uno de los objetivos de la invencién-proporcionar a los operadores del MFA vy a los
usuarios de esta instrumentacion un dispositivo de calibracion conteniendo trazas

" nuclearss, para realizar el diagndstico de las puntas del MFA, y de esta manera proveer

de confiabilidad a las imagenes y |68 pardmetros de andlisis que se obtengan.

A

" Es ofro de los objetivos de la invencién, proporcionar un método de obtencion de
15
- opcién adicional a los sistemas existéntes de diagndstico de MFA.

dispositivos de calibracién conteniendo trazas ‘nucleares de morfologia controlada como

- Es otro de los objetlvos de la invencion, propormonar un método de dlagnostlco y

evaluacién para control de calidad de puntas de MFA que sea simplificado y eficiente.

- calibracién que consiste de un soporte' detector de particulas ionizantes que contiene un

patrén topogréfico formado por un arreglo de huecos conicos de dimensiones geomeétricas

congruentes con la morfologia de puntas nuevas del MFA. Para la obtencién del

. dispositivo de calibracion de la inven’c'ic’)n,‘se utiliza la metodologia de trazas nucleares [5],

que normalmente es usada para la deteccidn de radiaciones nucleares. La invencion

aprovecha el hecho de que es posible obtener trazas reveladas quimicamente de

_ ~ dimensiones compatibles con las de las puntas usadas erl MFA, en materiales capaces de
30

detectar particulas ionizantes, los cuales previamenté han sido irradiados con particulas

alfa provenientes de fuentes radioactivas disponibles en el mercado. El material detector

' proporciona un patrén topogréafico que consiste en el registro de la penetracion de las
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con lo cual se obtiene el dlSpOSI’[IVO de cahbracnon de la invencién. Fmalm@ﬁi‘é‘-‘urﬁ)
evaluacién de la punta del MFA se realiza usandola en la obtencién de iglég Q%ég.ﬁﬂp
de los huecos contenidos en el patrén topogréfico del dispositivo de la ism#@rg:ﬂn‘@l

posteriormente se compara el perfil topografico obtenido con las dimensiones’del patrén.

Para efectos de la invencién, los substratos que ﬁdeden ocuparse para la obtenéién del”
dispositivo de calibracién, son placas de plastico con rugosidades menores dque 1 nm,
preferentemente de! polimero alil diglicol policarb'onato sin embargo pueden ocuparse
otros sustratos que permitan la formacmn del patron topogréafico. En la figura 1 se
observan las dimensiones y fa forma de un substrato tipico de 1 mm de espesor,
identificado con un numero; para el trastado y/o almacenamiento de estos substratos se

protegen de ambiente con una envoltura adherible, asi como por papel aluminio.

De manera general, para la obtencién del dispositivo de calibracién de la invencién se
realizan los pasos de: '
a) Irradiar un soporte detector de partlculas‘lonlzantes con parnculas alfa de una

. energia de 4 a 6 MeV durante un tiempo de exposicion-que permita obtener una

densidad superficial de 1 X 10° impactos por mm?y | .
b) Someter el sopoﬁe a un procesc de decapado, en el cual se sumerge en una

-

solucion de KOH.

~ Las fuentes radioactivas que pueden ocuparse para la irradiacién del soporte son aquellas

que emiten particulas alfa con energias en el ré‘ngo dedat MeV, y se seleccionan del
grupo que comprende 2*'Am 6 nitrato de uranilo [UO»(NOg)2 .6H20] fuentes que son

comercialmente disponibles, aunque se prefiere la utilizacion de *'Am.

La metodologia anteriormente descrita tiene el prébééﬁdidév\QEnerar un patrén topogréfico
sobre un soporte capaz de detectar radiacién ionizante, como por ejemplo alil diglicol

policarbonato [6], consistente en un arreglc de huecos coénicos de dimensiones
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congruentes con ia morfologfa de puntas nuevas. Particularmente este

conicos se prepara utilizando placas pohmencas de alll diglicol pohcarb‘

son cortadas e identificadas. Posteriormente Ias placas se exponen ada

particulas alfa de **'Am durante un tiempo de _exposicién suficiente hasta ob ﬁ%?rtGHgo

‘ axican
5 densidad superficial del orden de un 1 X 10°% impactos por mm?, del C”%ﬁé%@?f@ﬁédég

il ' minutos de exposicidén. Finalmente las placas asi irradiadas son sumergidas enn@usdnial

quimico de una solucidn de hidrdxido de pofasio 6M, a.60 °C, durante 10 minutos.

La metodologia de la invencién utilizando trazas nucleares con los parédmetros de
: }0 preparacion adecuados, permite la obtenbién de los patrones de diagnoéstico mas Utiles
contenidos en el dispositivo de calibracion. '

BERAEY ‘
Con la metodologia de la invencion, sé obtienen dispositivos de calibracién mas
§ adecuados para la evaluacién de las puntas del MFA. Las diménsiones geométricas
i 15 ideales de los huecos cénicos que forman el dispositivo de calibracion de la invencién son

' r ) ~ preferentemente de 150 nm de didmetro y 61 nm de profundidad, asi mismo el &ngulo que
i . forma el eje de los conos con su cara es preferentemente de 55°. La densidad superficial
| . mas conveniente de conos para su facil localizacion con’el MFA es de un cono por pme.

20 Por otra parte, el dispositivo de la invencién permite diagnosticar y evaluar las puntas del
: - MFA mediante un método que comprende, de manera general, los pasos de:
! a) Realizar una exploracién microséépica del patrén topografico del dispositivo de

calibracion con la punta bajo evaluacion,

b) Obtener imégenes de los hugcos coénicos que forman el pairén topografico del

dispositivo de calibracion,

c) Obtener el perfil topografico de la punta a evaluar, derivado de la exploracion
microscépica del patrdén topografico,

i ~d) Calcular las dimensiones geométricas de la punta mediante la ecuacic’m: :

L R = (Yo~ You) / (8C051); #44-

30 donde

R es el radio de la punta a evaluar,

Yo ‘es la profundidad real de la traza radioactiva,
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Yoa es la profundidad aparente de la traza radioactiva,
0 es el angulo que forma el eje de los huecos cénicos
i D
e) Comparar las dimensiones geométricas obtenidas de la punta ‘a' ,\‘“—"‘ as

dimensiones geometncas del patron topograftco del dispositivo de qahbracnor&”astltuto
' idexicano

de laPropiedad
Dado que las puntas del MFA fienen cierto radio de curvatura, podemos modelgiastrial

medlo de una esfera de radio R. Para efectos de’la | invencion, este pardmetro se usa para.
diagnosticar la punta. El modelo a utilizar se encuentra esquematizado en la figura 6.

La figura 7 muestira el modelo de la figura 6, usando un angulo menor para mayor claridad
en la obtencién de las relaciones_;' ﬁrigonc;métriéas. De acuerdo con los parametros
definidos en la figura 7, se establecé lla;‘relacién entre el radio de la punta incégnita (R), la
profundidad aparente de la traza (Yea), la profundidad real de la traza (Yo) y el angulo entre

el eje del cono y la cara (8); mediante la agunente ecuacion:

Yo+R -Yoa=Rocsco (1)
entonces: '
R = (Yo- You) / (C8C 6 - 1) =PI (9

Mediante la ecuacion 2 se pueden obiener los valores del radio de curvatura de las puntas
del MFA.

La aplicacién del dispositivo de calibracién en conjunto con el método de diagnéstico de la

invencion, permite tener confiabilidad en las imagenes del MFA, una vez verificada la

punta con el dispositivo de calibracién. Asimismo, los parametros . del andlisis de
imagenes, como son la rugosidad en linea o en regiones 'de [a imagen, asi como las
caracteristicas geométricas tendran también mayor precisién. Por otra parte, los articulos
necesarios para preparar los dispositivos de callbracmn estan facilmente disponibles en el

‘mercado y a costos bajos. Los datos obtemdos a pamr del dispositivo 'de calibracion,

permiten que las dimensiones del radso de curvatura de las puntas sean facilmente

calculables.
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? 5 Como una manera de ilustrar la presente |nvenC|on se presentan los snglé%entes Q]S'Pf\?ﬁgg d
| sin que eIIo limite el alcance de la misma. e hdustriai

Ejemplo 1. Obtencion del dispositivo calibrador.

Para la obtencion del patrén de calibracién, se utilizaron'placas plasticas de alil diglicol
b DO policarbonato de 1 mm de espesor, las cuales se expusieron a irradiacién de particulas
alfa provenientes de una fuente de **'Am con una actividad del orden de 185 Bq (5 nCi), y
~ que emite particulas alfa con energl’as‘de 544 MeV (13 %) y de 5.49 MeV (86 %). .E

| - tiempo de exposicidn de las placas de plastico se ajusto para tener una densidad dei
1 ~ orden de 1 X 10° impactos por-mm?, con lo cual se obtuvo una densrdad superficial del
: 15 .orden de una traza por ym? postenormente las placas fueron sometidas a disolucion
it J quimica en presencia de una solucién de KOH 6M a 60°C durante 10 minutos. Las placas

obtenidas fueron almacenadas con una envoltura adhenble aSl como por papel aluminio.

_ Ejemplo 2. Patrén topograﬂco de una punta del MFA nueva.
20 - El dispositivo calibrador obtenido en el ejemplo 1 fue utilizado -como muestra de
" exploracion microscépica por MFA usando-Una punta nueva. La placa fue montada en el
portamuestras del MFA para su_exﬁ!d‘r’acién. La punta nueva fue visualizada mediante

SEM, lo que permitié su evaluacién indepéndiente de la presente invencion.

4

\}5 La figura 2 muestra la imagen obtenida por SEM de la punta nueva utifizada (marca

i Digital, modélo Ultralever), la cual tiene una altura de 11 ym, y el exiremo tiene un radio de )
curvatura de 5 nm, de acuerdo con las especificaciones del fabricante. Se nota que esta
punta esta libre de cualquier objecion morfoldgica. El: perﬂl topografico obtenido con el
dlsposmvo,cahbrador para esta punta nueva se muestra en la figura 3. Como puede

30" cbservarse, este tipo de puntas genera imagenes de los hoyos conicos revelados de

acuerdo a las condiciones mencionadas en el ejemplo 1.
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De esta manera se verifico la gran eficiencia de diagnéstico del dispositi

Ejemplo 3. Patrén topografico de una punta del MFA deteriorada.

El dispositivo calibrador obtenido en el ejemplo i fue u’ullzado para su e>§ %Ig Té'r’fc ,
microscopica por MFA mediante una punta detenorada !guaimente la placar fueamﬁéggg
en el portamuestras del MFA para su exploracxon La punta deteriorada fue usadiusirial
obtener la imagen del pairén y también fue wsuahzada mediante SEM, y correlacionada

con el perfil topografico obtenido mediante el método de la invencién.

La fi‘guré 4 muestra la imagen de Iagéun{é déterioféda del MFA, obtenida por SEM; en ella

‘se observa claramente la adherencia de una particula extrafia. El perfil topogréfico

obtenido con el dispositivo calibrador para esta punta deteriorada se muestra en el figUra
5, donde se observa claramente la pérdida de resolucién, ya que se obtiene un perfil mas
abierto, con dimensiones geométricas que n'b'_"corresponden a los huecos conicos de
calibracion. |

Ejemplo 4. Modelizacion de la punta. Simtﬂacﬁiﬁ de perftles topogrdficos en funcién
del radio de curvatura de la punta. | | o
A partir de los resultados de la figura 3 y del promedio de varias trazas reales, es decir,
obtenidas con puntas nuevas, los valores asignados para el dispositivo calibrador son: el

medio angulo de abertura del cono-g$:6=552y la profundidad Yo = 61 nm.

Para el caso de la punia evaluada en: el ejemplo 3, €l valor que se calcula de la
profundidad aparente es Yoa = 16 nm, (ver figura 5), con lo cual el resultado del radio de

curvatura de la punta deteriorada mediante la ecuacién (2) es: R = 195 nm.

De acuerdo con la imagen de la punta obtenida por. SEM del ejemplo 3 (v?ar figura 4), la
forma de la particula adherida es muy.irregular. Sin‘erfibargo, el extremo se nota como
una subparticula esférica con radio aproximado R = 0.2 um, que coincide razonablemente

con el resultado obtenido usando la ecuacion 2, de 195 nm.
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tipo que se obtienen a partir de trazas nticleares reveladas qu1micame1ﬁ§t’éé!t0
dimensiones compatibles con las puntas usadas en el mlcroscoplo desfuerz@f;‘%;&aé:g
en materiales capaces de detectar particulas ionizantes, caracterizado!fighgisial
comprende un soporte detector de particulas ionizantes que se forma a partir de una
placa de material plastico con rugosidades menores a 1 nm y espesor de 1 mm,
teniendo dicho soporte detector una densidad superficial de 1 x 10° impactos por mm?,
densidad que se obtiene cuando es expuesto durante un tiempo especifico a una
irradiacion de particulas alfa de una energia de 4 a 6 MeV y sometido a un prokceso de
disolucion quimica controlada o decapa_db en el cual se sumerge dicho soporte en una
solucion de - hidréxido de potasio (KOH), en donde a partir del registro de la
penetracion de las particulas alfa en la superficie del soporte detector, una vez que se
revela la trayectoria de las mismas mediante el proceso de decapado, se forma un ‘
pafron topografico que consiste en un a?reglo de huecos conicos de diametro y
profundidad determinados que resultan congruentes con la morfologia de puntas
nuevas, estando presentes dichos huecos con una densidad superficial de un cono
por um?. |

El dispositivo de calibracion de puntas de microscopio de fuerza atémica, de acuerdo
con la reivindicacion 1, caracterizado porque la placa de material plastico que forma el
soporte detector es de alil diglicol policarbonato.

El dispositivo de calibracion de puntas de microscopio de fuerza atomica, de acuerdo
con la reivindicacion 1, caracterizado porque las fuentes radioactivas que se ocupan
para la irradiacion del soporte detector, se se[eccmnan del grupo que comprende
2‘”Am 6 nitrato de uranilo [UO2(NOs)z . 6H0].

El dispositivo de calibracién de puntas de microscopio de fuerza atomica, de acuerdo
con la reivindicacion 1, caracterizado porque el tiempo que se somete el soporte
detector a la irradiacion de particulas alfa es de 15 minutos.

Ei dispositivo de calibracion de puntas de microscopio de fuerza atémica, de acuerdo

con la reivindicacion 1, caracterizado porgue la concentracion de 1a solucidén de
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hidroxido de potasio (KOH) es de 6M y el proceso de decapado se 2|
detector a una temperatura de 60°C durante 10 minutos.

El dispositivo de calibracion de puntas de microscopio de fuerza atdmica, deﬁm

11

iexicano

con la relvindicacion 1, caracterizado porque las dimensiones beonjéftxgigq‘si-ggi@gad
huecos conicos son de 150 nm de diametro, 61 nm de profundidad y de sHetskrial

angulo que forma el eje de los conos con su cara.

En un dispositivo de calibracién de puntas de microscopio de fuerza atdmica de los del

tipo que se obtienen a partir de trazas nucleares reveladas quimicamente de

dimensiones compatibles con las puntas usadas en el microscopio de fuerza atomica

en materiales capaces de detectar particulas ionizantes, un método para diagnosticar

y evaluar las puntas del microscopio, caracterizado porque comprende las etapas de:

a)

b)

c)

d)

e)

El

Realizar una exploracion microscopica del patron topogréfico del dispositivo de
calibracién con la punta bajo'evaluacién; '

Obtener imagenes de los huecos conicos que forman el patrén topografico del
dispositivo de calibracion; |

Obtener el perfil fopografico de la punta a evaluar, derivado devila exploracion
microscépica del patron topbgréfico;

Calcular las dimensiones geométricas de la punté mediante la ecuacion R = (Yo—
Yoa) / (cscB —1), en donde R es el radio de la punta a evaluar; Y, es la profundidad
real de la fraza radioactiva, Yea €S la profundidad aparente de la fraza radioactiva,
y B es el angulo due forma el eje de los huecos conicos con su cara; y

Comparar las dimensiones geométricas obtenidas de la punta a evaluar con las
dimisiones geomaétricas del patrén topografico del dispositivo de calibracion.

método de conformidad con la reivindicacion 7, caracterizado porque las

dimensiones geométricas del patrén topogréﬁéo del dispositivo de calibracion tienen

uh valor de 6 = 5'5°, Y, = 61 nm y un didametro de 150 nm.
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Resumen.

| R | ‘ . . instituto
basado en la metodologia de trazas nucleares, asf como la generacion de un dl%?@a\é%na
de calibracidn para la evaluacion. El dispositivo calibrador consiste en un soporfefizteindad

. ‘5 irradiado con particulas alfa provenientes de una fuente radioactiva, generando unigtdrgg%“,al

f - Se describe un método de diagnostico de puntas del microscopio de fuerza

‘ de huecos conicos de densidad superficial de un cono por um?. La eleccion adecuada de

R

las dimensiones geométricas de los conos se realiza para elegir los' parametros optimos
de preparacion de! revelado de las trazas. Las puntas son evaluadas por medio de la
obtencion de imagenes de MFA del dispositivo de calibracién y seran aprobadas por el

usuario del MFA si la ‘profundidad obtenida del perfil topografico de los conos del

dispositivo de calibracion coincide con la nominal del patrén preparado. El uso sistematico

de la invencion otorgara confiabilidad en las imagenes obtenidas por el MFA.
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-~ FIGURA 2.
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FIGURA 4
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